Исследование форстеритовой керамики с мелкокристаллической структурой by Усов, Петр Григорьевич et al.
fИ З В Е С Т И Я  
ТОМСКОГО О РД ЕН А  ОКТЯБРЬСКОЙ РЕВО ЛЮ Ц И И  
И О РД Е Н А  ТРУДОВОГО КРАСНОГО ЗНАМ ЕНИ  
ПОЛИТЕХНИЧЕСКОГО ИНСТИТУТА имени С. М. КИРОВА
Том 259 >197(5
ИССЛЕДОВАНИЕ ФОРСТЕРИТОВОЙ КЕРАМИКИ 
С МЕЛКОКРИСТАЛЛИЧЕСКОЙ СТРУКТУРОЙ
П. Г. УСОВ, В. И. ВЕРЕЩ АГИН, Н. К. ГЛ УШКОВ А
(Представлена научным семинаром неорганических кафедр)
Форстеритов а я нер амика является одним из р аопростр аненных 
ів настоящ ее время !высокочастотных диэлектриков. Основной кристал­
лической фазой керамики (является ортосиликат магния (IMg2SiO4), 
который не подвержен полиморфным превращениям. Форстерит ус­
тойчив к  высоким ' температурам іи восстановительной среде, плавится 
без разлож ения, разлагается соляной кислотой, выделяя кремнекисло- 
ту ів виде студня [1]. iB табл. 1 приведены типичные физические свой­
ства форстерита ікак керамического диэлектрика [1]. Форстеритовые 
материалы не поддаются электрическому старению. KTP форстери- 
A та (10— 10,5) - IO '6 г р а д '1 хорошо совпадает с KTP титана (9—9,5) -
• 1 0 '6град_1, что и используется при создании изделий с крепіким спа­
ем металл—керамика [2]. Ho стойкость форстеритовой керамики к тер­
мическим ударам, теплопроводность, механическая прочность недоста­
точны для создания надежных спаев с жесткими металлическими кон­
струкциями.
'Встала задача: изыскать возможности повышения термической
стойкости и !прочности форстеритовой керамики в сочетании с высоки­
ми электрическими характеристиками.
Термостойкость зависит от многих 'факторов, она возрастает с уве­
личением теплопроводности и механической прочности [2]. А послед­
няя сильно зависит от структуры материала іи его пористости [3]. М ел­
козернистая керамика обладает большей прочностью, чем крупнозер­
нистая, при одном и том же фазовом составе [3 ] .
Итак, одним из наиболее вероятных путей улучшения термостой­
кости и механической прочности форстеритовой керамики является по­
лучение мелкозернистой 'кристаллической фазы форстерита и мини­
мально необходимого количества етаклофазы с большой віязкоістью и 
улучшенными характеристиками. С теклоф аза применяемой !керамики 
имеет барий-алюмоеиликатный состав. /Была поставлена задача ис­
следовать процессы образования форстерита с мелкозернистой струк­
турой черепка из талька, продуктов талька и окиси магния.
При обжиге происходит сначала разложение талька ('870—960°С ), 
затем образование метасиликата магния (M gSiO 3), затем в присутст­
вии расчетного количества M gO происходит связывание свободного 
«кремнезема в метасиликат и образование форстерита из метасиликата 
магния [2]. Следовательно, если получить метасиликат магния при об­
жиге талька в тонкокристаллическом состоянии, то, возможно, образо­
вание форстерита из него пойдет в пределах того же размера зерен. От-
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Та б л и ц а  I
Свойства Единицы измерения Значение величины
Плотность 
Водопоглощение 
Безопасная температура 
Коэф. линейного расширения 
T еплопроводность 
Прочность на разрыв 
Прочность на сжатие 
Прочность на изгиб 
Прочность на ударный изгиб 
М одуль упругости 
Стойкость к тепловому удару
г/смг 2 ,7 -2 ,9
0Io 0,0
0 C 1000
(20— 700°) C vlO -6 10— 10,5
кал /смА сек ° С 0,005—0,01
кГ/см2 • IO2 6—7
» 40—70
» 13— 14
к.Г • см 0 ,4 -0 ,5
кГ/см 2- IO6 0 ,9 -1 ,0
---! плохая
сюда следует, что нужно направить !кристаллизацию M gSiO 3 при об­
жиге талька на достижение однородной тонкозернистой структуры, воз­
действуя на процесс небольшими добавками определенных элементов. 
Известно, что добавка элементов второй группы периодической систе­
мы Д. И. М енделеева в количестве 0,7—4,0% (ВаО, SrO, BeO) способ­
ствует образованию мелкокристаллического метасиликата магния [4].
Ho получающийся далее форстерит (начиная с IOOO0 C и выше) 
очень подвержен рекристаллизации.
Необходимо создать условия, при которых образование форстери­
та по всей массе при повышении температуры не сопровождалось бы 
ростом кристаллов. С этой целью вводились добавки элементов, вернее, 
их окислов, способствующих увеличению вязкости стеклофазы. Вводи­
ли до 1% ZrO2. Готовилось несколько шихт, и проводились исследо­
вания.
Петрографический анализ показал, что у всех образцов из шихт с 
добавками 0,7% SrO и 1% ZrO2 черепок имеет равномерную структу­
ру. Кристаллическая ф а з а — форстерит, размер кристаллов около 1 ми­
крона в широком интервале температур (от 1200 до 1300°С). Стекло в 
виде пленок по кристаллам. У образцов из шихт без добавок структура 
•неакольіко неравномерна, минимальный размер !кристаллов 1—2 мк при 
температуре 1280—-ISOO0 C. У всех образцов, начиная с ISOO0C, проис­
ходит рост кристаллов.
Рентгеновский анализ показал, что образование форстерита из 
шихт с добавками и без добавок начинается уже при температуре 
IOOO0C, только для (первых имеем больше характерных максимумов 
форстерита и интенсивность их несколько выше. 'При повышении тем­
пературы до 1200— 1300° С (присутствуют все характерные максимумы 
форстерита ( d = 2,753, d = 2,250, ^ = 1 ,7 4 ) . Причем интенсивность их для 
шихт с добавками выше [б].
На основании результатов этих исследований были приготовлены 
керамические массы (компонентный состав которых представлен в 
табл. 2), а такж е эталонные массы на алгуйском и онотском тальках.
Шихты !измельчали до прохождения через сито № 0060 (10000 
отв/см2), !гранулировали массы, определяли оптимальную температуру 
обжига на  пятачках. При этой температуре во всех массах минималь­
ные размеры кристаллов форстерита и вся кристаллическая фаза об­
разцов представлены форстеритом (петрографические и рентгеновские 
исследования). О бж игали гранулы, измельчали их сухим помолом с 
олеиновой кислотой и прессовали образцы с добавкой в качестве плас­
тичной связки 11,2% парафина и 0,5% воска. Затем утильный обжиг в 
засыпке до 960° С и окончательный обжиг до 1350°С, так  как только 
при этой температуре получается плотно спекшийся черепок.
* t
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Т а б л и ц а  2
Компонентный состав %
Тальк алгуйский і(онотский) обожженный 
с 0,7% SrO до температуры 1350° 54,30 1
33,60 іMgO
BaCO3 7,75
4,35
1,00
Бентонит
ZrO2
Испытания изделий показали, что наиболее благоприятная струк­
тура в изделиях на основе алгуйского талька с добавками модифика­
тора (SrO ) и стабилизатора (ZrO2), чем в изделиях из талька без д о ­
бавок; средний размер кристаллов 5—6 мк; стеклофаза (составляет 10— 
12% для алгуйского талька и 20— 15% для онотского. Изделия, изго­
товленные из массы (с добавками) на алгуйском тальке, не уступают 
по свойствам изделиям, изготовленным на онотском тальке, а в неко­
торых случаях превосходят их: они более термостойки, имеют более 
высокое объемное сопротивление, низкий тангенс угла диэлектрических 
потерь, (обладают стабильной усадкой.
Д ля  достижения лучших результатов необходимо снизить темпе­
ратуру окончательного обжига изделия до 1300° С, ибо до этой темпе­
ратуры имеем минимальные размеры форстеритовых зерен.
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